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AB A reaction mixture obtained in the preparation of an epoxy resin, containing epoxy 
resin, inorg. salts, and solid organic byproducts, is mixed with a water-insol. 
organic solvent for >15 min and then mixed with water, and the organic phase is 
separated from the aqueous phase to obtain the resin. The method gives better 
extraction of resin from the reaction mixture, compared with the simultaneous addition 
of the organic solvent and water to the reaction mixture Thus, a reaction mixture 
containing low-mo 1 . -weight epoxy resin, inorg. salts (alkali chloride and carbonate), 
a small amount of epichlorohydr in, and liquid and solid byproducts was heated to 
50°, mixed with PhMe (to give 30 :i resin solution), stirred 15 min at 50°, mixed 
with water (to give *18h salt solution) , and stirred 10 min. The organic and aqueous 
phases were separated The solid material present in the aqueous phase contained 
5 . 4 h epoxy resin, compared with 2 5 \ when the PhMe and water were added simultaneously 
to the reaction mixture during the resin extraction process. 
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TI Working up epoxide* resin containing reaction mixts . - by adding a water 
insol. solvent to dissolve the resin and then adding water to take up 
impurities 
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Epoxide-containing reaction mixts. which besides epoxide resin also contain 
inorganic salts and solid organic by-products formed during the reaction, are worked 
up by adding a water- insoluble organic solvent and after a dissolution period of 
at least 15 mins . , adding water. 

ADVANTAGE - By adding the solvent first, the epoxide resin is virtually completely 
dissolved in the solvent and very little residual resin is left adhering to the 
inorganic salts and solid organic material. When the water is added, the inorganic 
and organic impurities pass into the aqueous phase. 
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(57) Das Verfahren zur Aufarbeitung von epoxidharzhalttgen Reaktionsgemsichen wird angewendet zur Abtrennung 
von Epoxidharz aus einem bei dem Azeotropverfahren zur Herstellung von ntedermolekularem Epoxidharz nach der 
Epichlorhydrinabtrennung anfallenden Reaktionsgemisch, das neben Epoxidharz und anorganischen Salzen 
besonders aus festen organischen Nebenprodukten besteht. Ziel des Verfahrens ist es, daft das Epoxidharz aus dem 
Reaktionsgemisch moglichst vollstandig oder bis zu einem geringen Restgehalt aufgelost wird. Die Aufgabe der 
Erf indung besteht darin, ein Verfahren zur Aufarbeitung von epoxidharzhaltigen Reaktionsgemischen zu entwickeln, 
bet dem das Epoxidharz moglichst vollstandig aufgelost wird. Sie wird geldst, indem der LoseprozeS gestaffelt 
durchgefuhrt wird. Hierbei wird zunachst das wasserunlosliche organische Losungsmittel, und danach, wenn das 
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Tit el der Erf indung 

Verfahren zur Aufarbeitung von epoxidharzhaltigen 
Reaktionsgemischen 

Anwendungsgebiet der Erf indung 

Das Verfahren zur Aufarbeitung von epoxidharshaltigen 
Reaktionsgemischen wird angewendet bei der Aufarbeitung 
der bei den Azeotropverfahren zur Herstellung von nieder- 
molekularem Epoxidharz anfallenden Reaktionsmischung, die 
aue Epoxidharz, anorganischen Salzen, einem Reetgehalt an 
Epichlorhydrin und flUssigen und festen organischen Neben- 
produkten aus der Syntheseatuf e besteht.. Ee bezieht sich 
auf die Abtrennung des Epoxidharzes aus dieser llischung* 

Charakteristik der bekannten technischen LSsungen 

Das in der bei den Azeotropverfahren zur Herstellung von 
niedermolekulareci Epoxidharz nach der Epichlorhydrinab- 
trennung anfallenden Reaktionsmischung enthaltene Epoxid- 
harz wird in der Regel bei alien bekannten Verfahren 



(DE-AS 1016273, DD-PS 120213) in der Art und Weise auf- 
gearbeitet, dafi die Reaktionsmischung mit einem organi- 
schen Ltisungsmittel versetzt wird # 

Fiir die Abtrennung der in der Reaktionsmischung ebenfalla 
vorliegenden anorganiachen Salze stehen verschiedene Mog- 
lichkeiten zur Verftigung* Nachfolgend soil ^edoch nur 
der Pall betrachtet warden, daG die Entfernung des Salzes 
mit Y/asser (DD-PS 120213) vorgenommen wird. Der Einsatz 
von Wasser ist besonders bei solchen Verfahren zur Her- 
stellung von niedermolekularern Epoxidharz zweckmaBig, 
wo neben den anorganiachen Salzen auch organische Neben- 
produkte aus der Syntheaeatuf e in der Reaktionsmischung 
(DD-PS 120213, DE^AS 1016273, DE-OS 1116391), besondere 
aber feete Stoffe in grofieren Mengen, vorliegen,. Diese 
Produkte eammeln sich in der Y/asserphase an^ Sie liegen 
damit in einem transport- und verarbeitungsf reundlichen 
Zuatand vor # 

Ala organische Losungsmittel werden dabei im techniachen 
MaSstab wasserunlSsliche Verbindungen , vorwiegend Aromaten, 
bzw. Toluol, Benzol und Xylol, verwendet # 
Der Mangel der bekannten techniachen Verfahren, die dieae 
Methode zur Aufarbeitung der Reaktionsmischung nutzen, ist, 
dafi keine naheren Hinweise zur Gestaltung des Loseprozesses 
des Epoxidharzee gegeben werden, wenn grbBere Mengen an 
feet en polymeren Hebenprodukten vorhanden sind. 
Es ist lediglich zu finden, daQ durch verschieden polare 
Losungsmittel eine unterschiedlich schnelle AuflcJsung von 
niedermolekularen Epoxidharzen herbeigefilhrt werden kann 
(DD-PS 42213) • Unabh&ngig von dieser Tatsache wird in 
Gegenwart von Wasser jedoch eine zusatzliche Behinderung 
des Auflbsungsprozesses des Harzes ausgelost, beaonders 
von diesem, das an den polymeren Feststoffteilchen anhaftet. 
Dies flihrt dazu, dafl die an den Polymerteilchen noch an- 
haftende Restmenge in einer zusatzlichen Verfahrensstufe 
aus der waQrigen Feststoff phase abgetrennt werden muB* 
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Ziel der Erf indung 

Das 2iel der Erf indung bestehb darin, das bei den Azeotrop- 
verfahren zur Heratellung von niedermolekularem Epoxidharz 
anfallende Reaktionsgemisoh, dae neben defo Epoxidharz und 
anorganischen Salzan auch feete polymere Nebenprodukte in 
grSBeren Mengen enthfilt, mit einem organischen Losungsmittel, 
das in Waseer unlSslich ist, und Wasser so auf zuarbeiten, 
\da.Q das Epoxidharz volletandig Oder bis zu einem geringen 
Restgehalt in dem LiJsungsmittel enthalten ist. 

Aw " Darlegung des Wesens der Erf indung 

Die Aufgabe der Erf indung besteht darin, ein Verfahren zu 
entwickeln, bei dem der ISseprozefl zur Auf IS sung des bei 
den Azeotropverfahren zur Her ste Hung von niedermolekularem 
Epoxidharz anfallenden Reaktionsgemisches so gestaltet ist, 
dafl dae Epoxidharz mbglichst vollet&ndig von dem wasserun- 
loslichen organischen LSsungsmittel aufgelSst wird. Die Auf- 
gabe wird erfindungsgemfifl dadurch gelost, daQ der gesamte 
LiSeeprozeB gestaffelt durchgeftthrt wird. Hierbei wird zu- 
nSchst das Reaktionsgemisoh mit dem Losungsmittel intensiv 
durchmischt. Zweckmaflig ist es, wennman hierbei bei hoherer 
^ Teraperatur als der Raumtemperatur arbeitet# Nach Ablauf einer 
LSsezeit von mindestens 15 Min., nach der an dem vorliegenden 
festen polymeren Nebenprodukt und den anorganischen Salz- 
kristallen kein oder nur noch eine geringe Restmenge Epoxid- 
harz anhaftet, wird dann Wasser zugegeben. Das feste organische 
Nebenprodukt und die wasserlSslichen organischen Synthesepro- 
dukte gehen dabei in die Wasserphase liber. Daneben lauft auch 
die AuflSsung der anorganischen Salze ab. Eine weitere Auf- 
ISsung von noch vorhandenen Epoxidharz findet in Anwesenheit 
von Wasser dann nur noch in ganz geringem Umfang statt, weil 
der Lt5seproze.fi fUr das Harz stark behindert wird, da das 
organische Losungsmittel und Waseer ineinander unliislich bzw. 



wenig ISslich sind. Sie muB daher schon in der ersten Stufe 
des L<5seprozesses mBglichst vollstSndig bis zu einera ver- 
tretbaren Eestgehalt vollzogen sein# 

Ale Loeetemperatur fUr die erste Stufe, wo mit dem organ- 
ischen Lbsungsmittel gearbeitet wird, hat sich ein Tem- 
peraturbereich von 50 bis 75 °C als ausreichend erwiesen. 
In der zweiten Stufe dagegen, wo die Waseerzugabe erfolgt, 
ist keine hohere Temperatur notwendig, eine weitere 
Temperierung kann somit entf alien. 

Der erreichbare Restgehalt des Epoxidharzes in dem fest- 
stoffhaltigen Wasser liegt in solcher GroBenordnung vor, daB 
eine weitere Nachbehandlung der Wasserphaee zur RUckgewinnung 
von Epoxidharz nicht mehr erf order lich ist* 
Damit anschlieBend die organische Harzlosungs phase von dem 
Wasser abgetrennt werden kann, sind das organische Loaunga- 
mittel und Wasser in einem bestimmten Verhaltnie und einer 
festgelegten Menge zuzugeben, 

Aus f Uhrungs be i s pi e 1 

In einem RUhrgefaB wurde zu dem in der Synthesestuf e an- 
fallenden Rohharzgemisch, bestehend aus niedennolekularem 
Epoxidharz, anorganischen Salzen (Alkalichlorid, Alkali- 
karbonat und im geringen Umfang Alkalihydrogenkarbonat), 
einer geringen Restmenge Epichlorhydi'in und f liiesigen und 
festen Uebenprodukten, nachdem es auf 50 °C aufgeheizt 
wurde, Toluol zugegeben. Die Toluolmenge war so bemessen, 
daB eine ca* 30 ;5ige Harzlosung entstand. Nachdem das 
Losungsmittel zugegeben war, wurde das GefSB wieder auf 
50 °C aufgeheizt und auf dieser Temperatur unter Riihren 
15 Min. belassen. Danach wurde Wasser zugegeben und 10 Hin<> 
weitergertihrt. Die Waseermenge war so berechnet, da8 sich 
eine ca, 18 %ige Salzlosung bildete* Hierbei wurde da von 
ausgegangen, daB das Salzgemisch nur aus Ghlorid beateht* 
In einem Parallelversuch mit gleicher Rohharzraenge wurden 



Toluol und Wasser bei der Temperatur von 50 °C gleichzeitig 
zugegeben. Die LBaezeit betrug in dieaem Pall 30 Itinuten. 
Die LcJaungsmittel- und Waaaermenge waren in beiden Fallen 
gleich, da die Rohharzmenge auch den selben Bet rag hatte* 
Nach Beendigung dea loeeprozeaaea wurde nach einer ein- 
attindigen Abaetzzeit bei beiden Fallen die toluolieche Harz- 
laaung von der Waaaerphaae mit dem featen organischen Neben- 
produkt aauber abgetrennt. Aua der Waaaerphaae, in der daa 
feate Nebenprodukt in einer Schicht an der Oberf lache 
aedimentiert war, wurden je Verauoh zwei repraaentative 
Froben entnommen« Aua dieaen Froben wu*den dann der Pest- 
atoff und andere ungelBaten Anteile abgetrennt* 
In dieaen RUckatanden wurde danach der Reetharzgehalt nach 
einer hierzu apeziell erarbeiteten Analyaenvorachrift bB- 
atimmt, in der ala IBaungamittel flir daa Harz Aceton diente, 
daa auf Grund aeinea atark polaren Charaktera gegenliber den 
nur maBig polaren aromatiachen LSaungamitteln zu einer voll- 
atandigen Harzauf liJaung f Uhrt und daa auBerdem mit Waeaer 
liSalich iat. Die Analyaen brachten folgende Ergebniaae; 

Verauch % Harz/Trocken- 

aubatanz 

gleichzeitig 1 25 * (Durchachnittewert) 

zugegeben 

Toluol/Waaaer 5,4 % (Durchachnittawert) 

getrennt zu- 
gegeben 

Die Verauchaergebniaae zeigen, da.B durch eine getrennte 
Zugabe von LiJaungamittel und Waaaer eine vollatandigere 
Aufloaung dea Epoxidharzea in dem Reaktionegemiach mcJglich 
iat # 
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Erfindungsanspruch 

Verfahren zur Aufarbeitung von epoxidharzhaltigen Reaktions- 
mischungen, die neben Epoxidharz und anorganischen Salzen 
auch aus festen organischen Hebenprodukten aus der Reaktions- 
stufe bestehen,durch Zugabe eines waseerunlbelichen organ- 
ischen Losungsmittels und V/aaser, gekennzeichnet dadurch, 
daQ das wasserunlcJsliche organisohe LSsungsmittel und das 
Wasser gestaffelt zugegeben werden, wobei zuerat die Loaungs- 
mittel- und dann nach Ablauf von mindestens 15 llin. Lbsezeit 
die Wasserzugabe erfolgt # 



